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摘要: 开发一种分析 2 去氧 D 葡萄糖样品的离子色谱方法, 该方法可准确定量 2 去氧 D 葡萄糖样品的含量. 经色
谱分离条件优化, 选用 DIONEX CarboPac PA10 ( 4 mm  250 mm)色谱柱 , 以 18 mmol/ L NaOH 溶液为流动相, 流速
为 0. 8 mL / min,用脉冲安培检测器检测 ,实现 2 去氧 D 葡萄糖、葡萄糖和氨基葡萄糖 3 种结构极为相似单糖的高效
分离, 建立起 2 去氧 D 葡萄糖的离子色谱法. 2 去氧 D 葡萄糖在 0. 618~ 61. 8 g/ mL 范围内呈现良好的线性关系,
相关系数为 0. 998 6,最低检测限为 27. 2 g/ L , 最低定量限为 216. 3 g / L ,平均回收率 101. 3% , 实验结果表明该离子
色谱法检测 2 去氧 D 葡萄糖, 简单、灵敏, 测定结果准确,是测定 2 去氧 D 葡萄糖含量的有效方法.
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定量分析的准确性 [ 4] . 高效液相色谱法应用于糖类物
质分析测定的检测器包括示差折光检测( RID)、蒸发
光散射检测( ELSD)、紫外 ( U V)检测、二极管阵列检
测( DAD)等. RID与 ELSD在糖类物质分析中应用普
遍,但灵敏度较低,检出限仅达微克级[ 5] . 经UV扫描,
2去氧 D 葡萄糖为末端吸收, 若直接采用 UV 检测,
会导致测定结果偏差. 离子色谱法是近年发展起来分
析糖类物质的方法之一: 于泓等[ 6] 测定了氨基酸注射













以离子色谱法分析测定 2 去氧 D 葡萄糖含量未
见报道. 2 去氧 D 葡萄糖样品中的主要杂质为葡萄糖








DIONEX离子色谱仪( ICS 3000) ,脉冲安培检测
器, AgCl参比电极. 2 去氧 D 葡萄糖(自制) ,盐酸氨
基葡萄糖(浙江金壳生物化学有限公司) ,葡萄糖( AR,
汕头西陇化工厂) , NaOH 溶液( F isher Scient if ic) , 超
纯水(电阻率!18. 2 M cm,自制) .
1. 2 色谱分离条件
保护柱为 CarboPac PA10 ( 4 mm  50 mm) , 分
析柱 CarboPac PA10 ( 4 mm  250 mm) ( DIONEX) ;
流动相 18 mmol/ L NaOH 溶液, 流速 0. 8 mL/ m in,柱
温 25 ∀ . 2 去氧 D 葡萄糖的分离色谱图见图 1.
图 1 2 去氧 D 葡萄糖与主要杂质分离色谱图
进样质量浓度为 20 g / mL , 2 去氧 D 葡萄糖,氨基葡
萄糖和葡萄糖的保留时间依次为 10. 67, 14. 15, 17. 90
min




配制含有 2 去氧 D 葡萄糖、盐酸氨基葡萄糖、葡
萄糖的混合溶液, 调节流动相 NaOH 溶液的浓度分别
为12. 0, 18. 0和 24. 0 mmol/ L ,对混合溶液进行分析.
随着流动相 NaOH 溶液浓度的增大, 2 去氧 D 葡萄
糖的响应值增大, 灵敏度提高,但 2去氧 D 葡萄糖和
氨基葡萄糖的分离效果变差. 综合灵敏度、分离情况,
选用 18. 0 mmo l/ L NaOH 溶液作为分离的流动相较
为理想.
以 18. 0 mmol/ L NaOH 溶液作为流动相,流速选
择 0. 8 mL/ m in,考察柱温( 40, 30, 25 ∀ )对混合溶液
分离的影响. 随着柱温升高, 2去氧 D 葡萄糖和氨基
葡萄糖的分离效果变差. 因此,优化的柱温为 25 ∀ .
以 18. 0 mmol/ L N aOH 溶液作为流动相, 柱温
25 ∀ ,考察流速( 0. 6, 0. 8, 1. 0 mL/ min)对混合溶液
分离的影响.随着流速的降低, 响应值增大, 灵敏度提
高,分离效果变好,但保留时间延长.综合分离效果、分
析时间等情况, 流速选择 0. 8 mL/ min.
2. 2 最低检测限与定量限
配制不同浓度的 2去氧 D 葡萄糖样品溶液,进样
量25 L,使其主成分峰高为噪音峰高的 3倍,经检测,
其最低检测限为 27. 2 g/ L ;若使主成分峰高为噪音峰
高的 10倍,经检测,其最低定量限为 216. 3 g/ L .
2. 3 精密度
取2 去氧 D 葡萄糖对照溶液( 61. 8 g / mL)连
图 2 2 去氧 D 葡萄糖标准曲线图
F ig. 2 Standa rd curv e of 2 deoxy D g lucose
续进样 6次,测定样品浓度, 记录样品主峰峰面积, 考
察方法的精密度, 实验结果峰面积的相对标准偏差
( RSD)为 0. 63%,表明该方法精密度良好.
2. 4 线性范围考察
配制 2 去氧 D 葡萄糖质量浓度在 0. 618~ 61. 8
g/ mL 范围, 作为供试品溶液.取供试品溶液分别注
入离子色谱仪,进样量 25 L ,按优化条件测定样品
浓度, 记录峰面积, 以样品进样质量浓度 X ( g / mL)
为横坐标, 样品色谱峰的峰面积积分值 Y ( nC min)
为纵坐标,绘制标准曲线(图 2) . 样品线性回归方程: y
= 2. 125 7x + 3. 287 2,相关系数 r= 0. 998 6, 结果表
明采用离子色谱法, 2去氧 D 葡萄糖在 0. 618~ 61. 8
g/ mL 的质量浓度范围内呈良好线性关系.
2. 5 溶液稳定性考察
分别取 2去氧 D 葡萄糖对照溶液( 61. 8 g / mL)
室温( 18~ 24 ∀ )下放置,于 0, 2, 4, 20 h 测定样品浓
度,记录主峰峰面积,考察溶液的稳定性, 实验结果主
峰峰面积的 RSD为 0. 45% ,表明室温放置 20 h, 样品
溶液基本稳定.
2. 6 回收率实验
以超纯水分别配制成 16, 20, 24 g / mL 的 2 去
氧 D 葡萄糖溶液各 3份, 进样量 25 L, 进行检测,
实验结果见表 1. 2 去氧 D 葡萄糖平均回收率为
101. 3% , RSD为 0. 91% , 表明回收率良好, 含量测
定方法可行.
3 结 论
建立了 2去氧 D 葡萄糖的离子色谱分析方法,该
方法无需对单糖类样品 2 去氧 D 葡萄糖、氨基葡萄糖
及葡萄糖等进行衍生化处理即可直接测定, 分离时间
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表 1 回收率实验结果
Tab. 1 Results of r ecover y
2 去氧 D 葡萄糖
加入量/ mg
2 去氧 D 葡萄糖
测得量/ mg 回收率/ %
20. 97 21. 40 102. 0
20. 97 21. 32 101. 7
20. 97 21. 32 101. 7
24. 94 25. 51 102. 2
24. 94 25. 46 102. 1
24. 94 25. 43 102. 0
30. 13 30. 19 100. 2
30. 13 30. 12 100. 0
30. 13 30. 19 100. 2
短,灵敏度高, 是测定 2 去氧 D 葡萄糖含量的有效方
法.
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Abstract: An effective ion chromato gr aphic method was developed to quantitative analy se 2 deoxy D gluco se ( 2 DG ) . 2 DG, g lucose
and amino glucose are three monosaccha rides w ith remarkably similar structur es. So it is difficult to separate 2 DG and to detect the
cont ent of 2 DG accurately. By optimizing chromatog raphic separation conditions, the high eff icient separation and quantitativ e analyse
met hod of 2 DG w as est ablished. The optimal separat ion and quantitative analysis o f 2 DG w as perfo rmed on a DIONEX CarboPac
PA10 Column ( 4 mm  250 mm) w ith a mobile phase o f sodium hydrox ide so lution ( c= 18 mmo l/ L) . The flow rate w as 0. 8 mL/ min
and the detect or w as pulse ampere detector ( PAD) . A good linearit y was obser ved in the concent ration range o f 0. 618 g / mL to 61. 8
g/ mL , and the co rr elation coefficient w as 0. 998 6. T he low est detect ion and quantitative limits wer e 27. 2 g / L and 216. 3 g/ L, re
spect ively. The aver age recovery w as 101. 3% . These results indicated that ion chromato gr aphic method w as a simple, sensitiv e, accu
r ate and effective method fo r detection o f 2 DG.
Key words: 2 deoxy D gluco se; ion chromat og raphic met hod; pulse ampere det ecto r
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